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® Hitzehartbare Siliconkautschuk-Zusammensetzung und Verfahren zum Hersteilen 

@ Diese Erfindung bezieht rich auf Silicon- und FluoraiBcon- 
kautacftuk-Zueemmensetzungen mit funktionellen Vinylend- 
groppen und oberflachanmodSfizierten Mlneral-KItetoffen, 
die reaktionsfahrge Gruppen in der Oberflachsnmodifikatlon 
aufweisen, derart, da& der Mineral-FQUstoff in die Polymer- 
matrix der hitzehartbaren Kautschuk-ZusammenseUung vul- 
kanraiert oder chamisch gabundan ist, wodurch hitzehartba- 
re Kautschuke geschaffan warden, die verbaaaarta Egen- 
achaftan hlnstehtlich bieibander Varformung, Queliung und 
Hitzealterung aufweiaen. . . 
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Beschreibung 



Gebiet der Erfindimg 

Wese Erfindimg bezieht rich anf Silicon- und RnofBiliconkairt^ die endstSndige 

funktioneUc Vinylgmppen und emeu oberflachenmodifiziertcn MineralfOflstoff aufweaea der reaktJonsfimif e 
g^*™^ hat, derart. daB der MineralfQllstoff in die PolymernSdlr 

hitzefaartbaren Kaotschuk-Zasammensetziing vernetzt oder chemisch gebunden ist 

Hmtergrund der Erfindimg 

Hitzeg^iartete Katrtscfcuike sind braachbar bci der Herstdlung soldier Gegenstfinde, wie elektrischc Verbin^ 

SffiS Anwendungen eingesetzt, bei denen aie hohen Te^mren^ttm^l 

IT £ ^ Automobil- undUxhfahrt-Industne vorkommen konnten. FormgegemtE^^^esS^ 

sotehe sciirumpfung macht den Gegenstand im allgememen ungeeignet fur einenfortireseteten (Lhr^h 
msbesondere in einer Umgebong, in der eine erhChte Teinperatote^cbL j£ Tfet^^^^^: 

Es ist audi erwunscht, erne hhzegehfirtete Kautschuk-ZuaammensetzimE zn schaffen. die <w <^hr,.nw„™ 

dSJ^ n T '$r**?T be5S " ««d auch eineTertoS^ ^h £Sfi 

durch Losungsmittel und dne verbesserte Elastizitat aufweist ^ gegenuoer yueuen 

Hitzegehartete Silicon- and Smconkautschuk^Zuaammenseizungen haben eine vute v*r»rh*>hK**~i. i 

I. a ^i cn ^ ,T nde ?,. daher *■ R Anwendung in AutonmbD-Didrtungen imd in DS^meTHte^ 
hftrtete Silicon, oder FtuorsilicoD-Kautschuk-ZusammMset 

scher E*enschalten. wahrend hittegehartete SiHcookams^k^usa^^S^^^S^ 

funktlo " eller Vinylgnippen hmerhalb der Struktnr des lutzehartbaren KaS^toveK'emen 

MolekfiUm a£S JtlJ^^I* ^. Btasate J von Vinylgnippen flberwunden oder ausgegUchen. die in dem 
ffl^Z^^ll! den Auswirkungen der sterischen Hinderung angeordnet aind^nddadnreh^n 

gXnelKn^^ 

Eine kllrzliche Feststellung btetet jedoch eine Verbesserung hinsichtltch UtzebBrtbaren FhioniUconkaut. 

iynterkette some (be Anwesenheit einiger Vrayigrappen an den Enden der T&Un£rb*tt* JEl^uir T 
m^gen Perfluoralkyfcn^ 

hJXS&SA ^^If fmden ^ nehmcnd Anwendungen ah Struktur- bzw. Baumaterialien. Selbst ha- 
ben die thermoplasnschen Polymere keme erwOnschten physikaOschen Egenschaften. Werdwiirie ahSiatl 
2f£,y!2 0Wi f he Menge an FflDstoff emzuarbetaTwie^^^ 

S^S.If'^fi -525" ^ nenfftra « e Rocken oder ab Fasem. um dem themoptafechS Mytner 
Starrheit und Festigkeu zu verleihen. Um dies zu bewerkstelfigen, wmde im Stand der TecSSnt3d£ 
Takhen des teilchenfOrmigen FOIIstoffes ein hohes Aspektverhaimis und eineo hohen HWe^SSeiS 
raussen, um eine wirksame Versttrkung zu Widen. Werten FBlhtofte, wie C^nmw hiSff dTcroB^ 
vermmdea dann vernngert sich das AspektverhJUtnis des Fulbtoffmateriais, was zu einem Verhm to £ 
genngen VerformbaAeit des gefOIhen VerbundstoRes fuhrt, ein MertanaTdwdu^ *T St» £ 
FM btoffes herroigebracht wird. a. a US-PS 4,806,586. Dtese PS tehndaBbeiin VerringSn (SrGrtBe des 
FMes sorgfahig darauf geacbtet werden muR ein hohes AspektverhUtnbder RlSSSimSSS 

J^2^!™FS£ f^iter the^lastischer Polymerer fQr struktureUe Zwecke, wie von Styrol-Butadien-Kau- 
SS5fL™ <1 * h ^ hen ' wmde gefoi^ dureh die Behandhing der FulfatoffmateriaUen miidner schr dtWen 
^•"J^" eSSSf yerbtodungea Wie in der US-PS 4,425384 gelehrt. sind die organbchen 
Verbindungen, oie die ObeifUchenbehandumgsmittel umfassen. an einem Ende reaktionsfahig derarLdaB sfe 
thch ui einerkovaienten Weise nut der OberfUche des Fuustoffes verbmden, and das andere^TtoOberna 
^^^TF 1 ?*^ a ^ Dd ***** Ahnfiehkeh mh dem verstark^P^^dasloS- 

mertlmBche Ende der OberlUchen Mumdetaden< 3roppieTung mit dem verstarkten Polymer W WecteeS- 
toSSL 8 ? ^ S * gme ° t d « Powers". Wie m der letztgenamUen US-relgdehrCSdte 
OberflSchen behandemde Groppierting oder organische Verbtndung ein ^auerstoff-reaktioMfiWg^Ende 
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aufweisen, urn stch mh der Oberflache des FOustoffes chemisch zu verbindexL W&hrend die letztgenannte US-PS 
das chemisch* Verbmden dcr Oberflachen behandemden Gruppierung mh der Oberflache ernes FuDstoffmateri- 
als lehrt smd die andercn Abschnittc der Molekulstruktur dcr Obcrnachenbehandlungsmhtcl dieser US-PS 
einfach poiymeraitig derart daB sie mh dem durch den Oberflachen behandelten FuUstoff verstarkten Polymer 
in Wechselwtrlcung treten. Wahrend nach der US-PS 4,425,384 die Oberflache durch das Oberflacben-Behand- 
lungsmittel chemisch modifiziert sein mag, ist das Oberflachen-BehandUmgsmittel zu einer chemischen Rcaktion 
oder zu einem Vernetzen mit dem verstarkten Polymer nicht in der Lage. 

Befan Einarbehen «nes FODstoffes in eine hhzehartbare Kautschiik-Ziisaramensetzung, cDe statt starr oder 
halbstarr flewbel ist wurde festgestellt dafl FQllstoffe mit hohem Aspektverhfiltnis in Kautschuk-Zusammenset- 
zungen allgemein eine Tendenz ha ben, die Polyraermatrix, die den Kautschuk umfaBt zu schneiden, wenn der 
Kautschuk gebogen wird, da das FQllstoffmaterial typischerweise weniger flexibd ist als der Kautschuk. Das 
Biegen von Kautschuk-Zusammensetzungen, die mit FQllstoff en hohen Aspektverhahnisses gefUHt sind, fuhrt 
daber zu einer mechanischen Verschlechterung der Integrity des Verbundstofrea, Wenn Materialmen mh einem 
hohen Grad von Starrheh hergesteilt werden souen, ist der Einsatz von FQHstoffen mit hohen Aspektverhaltnis- 
sen bevorzugt Ist ira Gegensatz dazu Ftexibilitat eine Anforderung, dann warden FQllstoffe mit geringem 15 
Aspektverh&tnis bevorzugt Mit diesen Richthnien kann der Bereich der Anfordenmgen hinsichtfich des 
AspeJrtverhfihnisses des FuflstofFes und des Endgebrauches des gefOlhen poiymeren Verbundstoffes in Bezie- 
hung gesetzt werden. 

Die vorliegende Erfindung beruht auf der Feststellung, daB ein Fullstoffsystem, bei dem der FQllstoff chemisch 
in die Potymeraatrix gebunden werden kann, die der hitzegehartete Kautschuk bildet zu einem hhzegeharteten 20 
Siliconkautschuk fuhrt, der hervorragende Eigenschaften gegenOber einem hitzegeharteten Siiiconkautschuk 
aufweist der einen vergiekhbaren FQllstoff enthalt der jedoch nicht chemisch in das Polymer gebunden ist das 
der hitzegehfirtete Kautschuk bildet Solche verbesserten oder hervorragenden Eigenschaften werden allgemein 
beobachtet als erne verbesserte Zugfestigkeh, Hitzeaiterungsbestandigkeit und Yerbesserung hmsichtfich der 
bJeibenden Verformong. 25 

Die vorliegende Erfmdung schaf ft somit ein Mhtel zum Herstellen einer verbesserten hitzehartbaren Silicon- 
oder Fluorsiliconkautschuk-Zusammensetzung mh verbesserter Bestandigkeit gegenuber Kohlenwasserstoff- 
6len, mit verbesserter bleibender Verformung und verbesserten anderen physikalischen Eigenschaften. Die 
vorliegende Erfmdung schafft weiter ein Mhtel zum Herstellen von Gegenstanden aus hitzehartbaren Kautschu- 
ken, die durch Fallen mit Mineralfttllstoffen, die mh einem organofunktionellen Silan behandelt worden smd, 30 
verbessertsind 

Zusammenfassung der Erfmdung 

GemiD der vorliegenden Erfmdung wird eine Zusammensetzung fur einen hitzehartbaren Siliconkautschuk 35 
geschaff en, der einen aufgespaltenen Mineraifulistoff, der mh einem organofunktionellen Silan behandelt ist und 
einen hitzehartbaren Silicon- oder Fluorsiliconkautschuk umfaBt 

Die vorliegende Erfmdung steLIt eine Verbesserung gegenuber der US-Patentanmeldung Serial Nr. 
07/865346, eingereicht am 9. Aprfl 1 992 der, auf die hiermit Bezug genommen wird. 

Gemafl der vorliegenden Erfmdung wird audi ein Verfahren zum Herstellen einer hitzehartbaren Sificon- 40 
oder FluoreUiconkautschuk-Zusarnmensetzung geschaff en, umfassend das Silicon oder Fhiorsflicon und einen 
aufgespaltenen Mineralf flllstoff, der mh einem organofunktionellen Silan behandelt worden ist 

Weiter wird gemflB der vorliegenden Erfmdung ein Verfahren zum Herstellen von Gegenstanden aus der 
hitzehartbaren SUiconkautschuk-Zusammensetzung geschaff en, die einen mh einem organofunktionellen Silan 
behandelten aufgespaltenen Mineralf OUstoff umfaBt 45 

Detailfierte Beschreibungder Erfmdung 

Die vorliegende Erfmdung ist auf eine hhzehartbare Silicon- oder FluoraUiconkautschuk-Zusammensetzung 
gerichtet die unter Bildung von Kautschiikprodukten hflrtbar ist die eine verringerte Schrumpfung bei erhdhten so 
Temperaturen, eine erhdhte Ldsungsmittelbestlndigkeh und andere verbesserte Eigenschaften aufweisen. Die 
verbesserten Eigenschaften des Produktes ergeben sich aus dem Einsatz eines neuen FQllstoff es, umfassend 
einen Mineralf ttllstoff geringer TeflchcngroOe mit einem geringen Aspektverhaltnis. im Gegensatz zu den 
allgemeinen Lehren des Standes der Technik, wobei dieser Mineraifulistoff mh einem bi- oder mehrfunkuond- 
len Oberflachenbehandmngsmittel behandelt worden ist bei dem eine der funktioneDen Gruppen mit den ss 
chemischen Merkmalen der Oberflache des MmeralfuDstofTes reakttonsfahig ist und eine andere funktionelle 
Gruppe des OberflachenbehandUungsmhtels mh den chemischen Merkmalen des Sificon- oder Fluoreilicon-Kau- 
tschukes reaktionsf&hig ist 

Die hhzehartbare Zusammensetzung dieser Erfindung ist aus zwei Teilen zusammengesetzt, (1) dem Produkt 
das durch Umsetzen der Komponenten der (A) bis (E) bei etwa 25 bis etwa 180° C erhahen istundTeH (2\ einem 60 
Hartungskatalysator. Vorzugsweise ein mono- oder diorgano-substhuiertes Peroxid ist der Hartnngskatarjrsa- 
tor, doch konnen auch andere im Stand der Technik bekannte Katalysatoren eingesetzt werden, wie Pt-hahige 
Katalysatoren mh Hydrid-Ftossigkeiten, am die Hartung der Zusammensetzungen der vorliegenden Erfindung 
zu bewirken. 

In Tell (1) der hitzehartbaren Zusammensetzung dieser Erfindung betragt die Gesamtmenge von (A) und (B) as 
100 Gew.-Teile. Die Mcnge von (A) liegt im Bereich von 93 bis etwa 98, vorzugsweise von etwa 94 bis etwa 97 
und am bevorzugtesten etwa 95 bis 96 Gew.-Teile. Die Menge von (B) entspricht der von (A), so daB die Summe 
von (A) und (B) 100 Gew,-Teile betragt 
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Der oberflachenbehandelte MineralfilUstoff (Qist taTeil (l)in emerMenge im Bereich von etwa 1 bis etwa 40. 
vorzugswetse etwa 5 bis etwa 20 nod am bevorzugtesten von etwa 7 bis 15 Gew.-Teiien auf 100 Gew.-Teiie von 
(A)und(B) vorhanden. 

Kn versttricender Smdumdioxid-Fultstoff (D) Est einer Menge innerhalb des Berciches von etwa 5 bis etwa 60. 
' (aSKJv^SuS 8 23 bB ^ *" beVOrZUgtCSten von etwa 23 bis 25 Gew.-Teilen pro 100 Gew.-Teile von 

,J**^"5? *■ ^ndendcrbarwi Polydiorgatiosiloxans (E) hfingt da von ab, ob bebanddter oder unbehandei- 

^ S'teumdio^FQllstoffin 4™ Zuammensctzungen der voriiegenden Erfmdung eingesetzt ist 

J^i ?r£[ ?S^ h ? rtbar t n Z«""^ensetning dieser Erfmdung wird hergesteOt durcb Vermischen von (A) bis 

Fb^tomt wenn die Reste Fluoralky! sind, ist R cine substm^rteGnmt^ric^O^^orin R3 

ahn&*ML Smddie Reste FluoraDcyl, dann ist der Rest Ram bevorzugtesten 333-TrifluorDroDvL R'uBdRi 
rJhi 2"T nU ° ra & d " nn Jf - ^ RR'SO-Emheiten in em^engt^SS^SugTum'eineo 
2^ a L S &P t tt nenl Hu ° r VOn ^ 35 bis 37 Gew.-% zu schaffen. Das VnUU fdm^Ken* 
£52L den Suanotendgruppen betrtgt von etwa 55 : 45 bis etwa 75 : 25. Der Alkenyteehah m d^r SWim 
Cojwrymer (A) betrtgt etwa 0 bis etwa 006 Gew,% von (A). Der G^samteetarft ™ ^Su^Sunde^ 

Die Komponente (A) kann hergesteOt werden dorch Umsetzen eines Cyriotristloxans mit Onmno. 
FllSco^^d sS^^ ^ ^^""S von Vmvtendgnippen aufweisendem Silicon oder 

Zl^Qn ^rn 16 ' einc Mischungsehxenthaltcnd 100 Gew.-Tefle^^SZ^ 
^nr^fx.f ^ KO "; °d«=r Riwrsiiic^n-PolydimethyWIoxan-Copolymers und von etwa MwTSw? 
^ r^T'T, * ?,"!? Si'Moiendgruppen aufweisenden Silicons oder Fluorrilicons. ^ ^ 

Al^flZ? Verfahr ^«» cn feser Erfmdung eingesetzte Komponente (B) wirkt als etn Vemetzer. Sie ist em 
Alkenylendgruppen und Suanotendgruppen aufweisendes Dior^oTOrysiloxa^Cooorvmer umf^HidpSh A 

( B ) h« erne Vfakositat von etwa 1.000000 bis etwa 300000000 mPa-a fC^ti^krthri iwr rwl ^"„1°^? 

25? hergeste,lt rsi- *"* SSS^J^S^^Sf£^^S£ 

memengruppen, ernes Vmyiendgruppen aufweisenden Natriumsilanolats oder -nuondlanoba Sc^Sn 

mn^taloxane chemise* modifiziert worden ist, wobei die Propylgruppe eimstSmS und d^SubstiS 
rS«i^^5S a: V^trb^metho^ 

]anund3-Aci7[oxvpropyltninethoxYsi]an. Das Vmyl-tris(2.nietboxyethotysilan) ist bevorzugt 
Das AJkoxysOan reagiert anfangfich mit Wasser unter Hydroryse der Alto^grnppen mit der Folge, daB die 

WaMerstoffbindungen bdden kflnnen. Die bevorzugten organofunktkmeuen Silane primfiren Interesses and 
solche. die ungesattigte Stellen emfohren kflnnen. Die bevorzugtesten rind die vmylham^eSm^Tda 
ste mit emer grdBeren Geschwindigkek in der sicb entwickemden Matrix harten. Das B^ammmS^des 
Mmeralfflltooffes mit dem organofunktionellen Sllan fiegt im Bereich von etwa OOOl^wXbS enS 

„ N"*^ Behandlirng mit dem organofunktioneilen Slan soUte der Kaliirmaluminosffikat-FQnstoff eine Obcr- 

flache im Bereich von etwa 1 bis etwa 20 itf/g, bevorzugter von etwa 2 bis etwa 1 5 tn^/g und am b^rziiteSn 

von etwa 3 bis etwa lOmVg aufweisen. Der Kaliumahjmmosifikat-Fuilstoff hat einen mittleren Teilchendnrch- 

w^^zl*™ ^ ^ etv ^ 1 20 - 0 - voraugsweise von etwa 1^) bis etwa 100 und am bevorzugtesten von etwalX) 

^ ?2 Und J ane mMerc T « ache ™ Kcte te Bereich von etwa OSbisetwa lAvw^^evo^e^as 

bis etwa 03 imd am bevorzugtesten von etwa 045 bis etwa 055 pm. vonciwaup 

Die Etgentchaften des oberflichenbehandelten KalinmaluminoriHkat-FOllstoffes sind fCrdiese Erfmdung sehr 
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wichtig. 1st die Tcflchengrflfle zu gro A dann brechen die Teikhen aus dem Elastomer heraus, wenn es urn einen 
Dom gebogen wird Fflllstoffe grofler TeilchengrOBe versttrken ein Elastomer nicht so wirksara, wie Fullstoffe 
kleiner TeilchengrOfle, da die letzteren erne groBere AuBere Oberflache aufweisen. 

In einer Obnlichen Weise ist auch die mitt tere TeilchengrSBe des Aluminosilikat-FClllstoffes fOr diese Erfindung 
kriteck Ist die mittlere TeilcbengrOBe zu grofi. dann sind die Durchiassigkeit und die Quelldgenschaften des 5 
fenig gchftrteten Produktes grdSer, da die Plattchen unter einer angewendeten Kraft sich nicht voIlstSndig 
ausrichten und Qberiappen konneit 

Die tatsachSche Menge des in der Zusammensetzung eingesetzten FQllstoffes ist auch krrasch, wefl es bei 
Einsatz einer ungenugenden FODstoffmenge eine zu starke Schrumpfung im fertig gehfirteten Produkt gibt Wird 
zuwemg Ffllistoff dngesetzt, dann ergibt sich eine geringere Verstflriomg und folgfich ein schlechteres Profa 10 
physikalischer Eigenschaften. Das Kaliumahiminosilikat (C) hat die Forme) KAI^AlSijOto) (OHfe oder KAl^AJ- 
SbOio)F 2 . Der bevorzugteste Kaliumaluminosilikat-Faflstoff zum Einsatz hier ist K a Hum glimmer (auch ais 
Muscovh bekannt), der die Formel KAlrfAlSijOio) (OH>z hat, der ein natflrhcbes wasserhaltiges Kaihimahmu- 
niumsilikat der Glimmergruppc ist 

Die in den Zusammensetzungen in dieser Erfindung einzusetzenden Kahumalummosilikat-FOllstoffe haben 15 
eine stark aufgespaitene Flockenstruktur, d. h. sie sind sehr f ein bis in die Grt Benordnung von einigen um 
zerkJemcrt Die sehr f ein zerkleinerten Muscovit-Gbmmer sind gegenOber den naBgemahlenen Muscovit-GIim- 
mern aufgrund der geringeren TeilchengrdBe der ersteren bevorzugt Die laminare Struktur des sehr fein 
zerkleinerten Glimmers erzeugt eine sehr vie! kleinere Porenstruktur in der gehirteten Matrix, die zu einer 
verbesserten Bestandigkeit gegenuber bleibender Verformung, verringertem Durchdringen von Gasen und 20 
Flflssigkeiten und zu einer geringeren Schrumpfung des geharteten Endproduktes fuhrt 

Die Komponente (D) in den Zusammensetzungen dieser Erfindung ist ein vorbehanddter oder unbehanddter 
verst&rkender Silidumdioxid-FOUstofL 

Der verst&rkende Siliriumdioxid-Fullstoff (D) umfaBt feines pul vcrf Ormiges Sificiumdtoxxd, das konventiondi 
z. B. ais pyrogenes SUiciumdioxid, gef&lltes Siliriumdioxid, Sihaumdioxid- Aerogel und ahnlicbes bekannt ist Das 25 
am meisten bevorzugte verstfirkende Siliciumdioxid zum Einsatz in der vorliegenden Erfindung ist pyrogenes 
Siilchimd*oxt& 

Der Begriff "vorbehanddt", wie er hier benutzt wird, bezieht sich auf SDidumdioxid-FQJlstoffe, die vor dem in 
BerQhrung bringen des SUichimdioxid-Fullstoff es mit den Komponen ten (A), (&% (C) und, falls vorhandea (E), rait 
einem Behandhmgsmittel behandelt worden sind. Das Behandiungsmittel reagiert mh den Silanol- Endgmppen 30 
auf der Oberflache der Siliduradioxid-FOBstoffe. Alternativ kann der Siliriumdioxtd-FQIlstofF unbehandeh (roh) 
sein, wenn er in Benlhrung mit den anderen Komponenten gebracht wird, die die Zusammensetzungen dieser 
Erfindung bilden. Der Silidumdioxid-FuDstoff wird vor der Zugabe des Hfirtungskatalysators zu den die Zusam- 
mensetzungen der vorliegenden Erfindung biidenden Komponenten behandelt Die Behandlung ist aufgrund der 
Tatsache erforderiich, daB ohne die Behandlung die SQanolgruppen ein Strukturieren einer ungenHrteten Zu- 35 
sammensetzung beim Stehen verursachen. Ist das Material mit Katatysator verse hen, dann kdnnen Versuche, die 
Mischung aufzufrischen, zu einem vorzeitigen HSrten fuhren und die Mischung unbrauchbar machen. 

Der SiJichimdioxid-FQIlstoff kann vor dem in Bertihrung bringen der anderen Komponenten, die die Zusam- 
mensetzungen der vorliegenden Erfindung bilden, behandelt werdea Es wird Bezug genommcn, auf die US-PS 
4,529,522, die durch die Bezugnahme aufgenommen wird. Bei dem in dieser PS offenbarten Verfahren werden 40 
Siliriumdioxid-FuHstoffe bd Temperaturen allgemdn im Bereich von etwa 240 bis etwa 3HPC der Dampf phase 
des direkten Hydrolysates von Diorganosilan ausgesetzt Das direkte Hydrolysat sind Verbmdungen, die cycli- 
sche und lineare Diorgaiiopolysiloxane umfassen. 

Vorzugsweise wird der FOllstoff in situ gemflB dem Verfahren, das in der US-PS 4724,167 gelehrt ist, 
behanddt, die durch die Bezugnahme hier aufgenommen wird. GemSfl dieser letztgenannten US-PS wird 4s 
verstarkender Siliriumdioxid-FQllstoff bd einer Temperatur von hochstens 2J0°C mit einem flussigen konden- 
sierbaren Polydiorganosfloxan mit f unktionellen Hydroxy- oder Alkoxygruppen fur erne Zehdauer in Bertihrung 
gebracht, die zur Erzidung der erwQnschten Behandlung genflgt 

Der SUteiumdioxid-Ffillstoff (D) hat eine Oberflache von etwa 130 bis 325, vorzugsweise von etwa 130 bis 225 
und am be vorzugtesten von etwa 130 bis 200 mVg. Die Oberflache des FaBstoffe* ist wichtig, wdl bd einer zu so 
groBen Oberflache eine Zunahme der Harte des geharteten Endproduktes resuitiert Die Zunahme der Harte 
wird von einer Zunahme im Modui und einer Abnahme in der Dehnung begldtet Ist die Oberflache dagegen zu 
klebi, dann ergibt sich eine Abnahme in der Harte des geharteten Endproduktes, eine Abnahme hn Modui, eine 
Zunahme in der Dehnung und eine Zunahme in den Rdfieigenschaften. 

Die Komponente (E) ist ein kondensierbares flQssiges Polydiorganosibxan der dtgemdnen Formd 55 

HO(R 4 2SiOVH 

worm R4 era emwertiger subsdtuierter oder unsubsthuierter Kohlenwasserstoffrest ist und y dnen Wert im 
Bereich von etwa 1 bis etwa 20 bat Vorzugsweise sind die durch die vorgenannte Formd fur (E) reprasentierten & 
Icondensierbaren Polydiorganosiloxanc aile Hydroxyendgruppen aufweisende Polydiorganosiloxane. Es ist auch 
bevorzugt, daB R 4 im allgemdnen zu 50% oder mehr Methyl ist, wobd der Rest der Kohlenwassemoffgruppen 
fur R 4 Methyl, Ethyl Propyl, Butyl, Hexyl und ihnlicbe; Alkenyl, wie Vinyl oder Aflyl oder flhnfiche; Aryl, wie 
Phenyl und ahnlicfae: CycloalkyI, wie Cydopentyi, Cydohexyl, Cydobeptyi und fihnKche; halogeniertes Alkyt wie 
3-Chlorpropyl, 4-Cblorbutyl. 33-Difluorallyl 333-Trifluorpropyl und ahnhche; halogeniertes Aryl wie 3-Flnorp- a 
henyl und ahnliche, sowie halogeniertes CycloalkyI ist Ist R 4 halogeniert, dann ist das bevorzugte R 4 
— CHjCH2R 5 i worm R 3 Perfluoralkyi ist wie Perfluormethyl, Perfhiorethyi und Perfluorhexyl und fihnliche. 
Die dngesetzte Menge von (E) h^ngt davon ab, ob es in situ ais dn Behandhmgsnrittd ffir den Sffiri umdio xid- 
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Fullstoff eingesetzt wird. 1st das Siliriinndioxid bcreits behandsHt, dann muB (E) nicht vorhanden sein. 1st (E) in die 
Zusammensetzuiigen dcr vortiegenden Erfindung als Weichmacher oder Antistrukturierungsmitte! eingesehlos- 
!f n 'i™ m (?) m etoer Mcn 8 e ™ etwa 4 Gew.-Tefleu auf 100 Gew.-Teile von (A) and (B) vorhanden sein. 1st 
der SijiaumdioxkJ-FflllitofT unbehandelt. dann wird (E) in einer Menge benutzt. die genOgt, urn den StKriumdio- 
xid-Fulistofl zu behandeln, was aflgemein im Bcreich von etwa 5 bis etwa 50 Gew.-Teilen des Siliciumdioxids 
liegt. 

Das Harten der Kautschuk-Zusammensetzung der voriiegcnden Erfindung kann durch Einsatz cfaemischer 
yuUcanisationsmittel oder durcb hochenergiereiche Strahlung erfolgen. Haufiger werden chemische Vulkanisa- 
toonsmittel zum Harten benutzt und es kann irgendeines der konventionellen Hartungsmhurf benutzt werden. 
™^!^ H8 ?T? i ^u S ? d organische Peroxide, die Oblfcherweise zum Harten von Sihcondastome: 
^^H^IX^^ ZUSamraenSetZUng ^ Mndun « * cm orgam- 

A<2?A^? et l ten P^*««»aly»to«!n rind Verbindungen der allgemeinen Forme) AOOH, AOOA oder 
be,de «» ^nischer Rest rind. in*esondere sotehe Verbmdungen, worm emerdeT 
^uo^frederPeroxidgnippierung an ein tertian* Kohlenstoffatom in dem organischen oder Kohtenwasser- 
S^-h"^ ^ugte Peroxid-Katalysatoren schlieBen beispielswe^TS^ro^ScS 
hydroperowd, Decalmhydroperoxid, Di-t-butylperoxid, Dicumyiperoxid, OA-Bis(t-bmjtoerozvkffiso«roDK. 

™ Z^ J le! * b ^* rfakt "1 Bevorzugtere Bcispiele rind ausgew^^ dT^uppTSK^ 

S^SK 1 ? ^tfPf°*y> h ««- »«■ bevorzugteste dieser Peroxid-Hartungska^Mtoren ist 23-dT 
u^dt^^ 4,5 eine45 Gew,%ige Mischung^it^SeTFM 

f 5 k * t "jS? an2U5chen Ut - ""dtoBereid, von^^^S^Swds^elSS 

Beispiele 

Die folgenden nicht einschrankenden Beispiele rind veranschauKchend f Or die Erfindung 

Beispiel 

HSrtbare Fluorsilicofr2jjsainmensetzungEn wnrden zuberettet durch Vermengen tmter Einsatz eines Kneter* 
5S.™ m V °u 25 b £ 30 U/rain von 39W)g ehtes Vmylendgru^lu^e^^ 

hohen Molekuiargew.chtes tnh einem Vinyigehalt von 70 bis 80 ppm ulrt emer SES mh 
Bfi g ernes Vinylendgruppen aufweisenden Fwoiriticon-Methyhrinytalon-^ 

halt an der Kctte von UGew.-% und einer Williams Plaitinttt Wn 2w7l8oTo^ em^VmSiX^ 

« rl 5 *^ M ^™^^POte (D) rait einem VteylSr^Tr^t?T^ 

dS^iuZrtJ 0 " ^-^Ite^methyldisiloxan (E) und 23,6 g einer Disil^olendgruppen au^LZ 
telomercn FIuorrihcon-Fhlssigkeit (F). enthaltend 6,25 Gew.-% OH, wurden hinzugeeebtn und30 MimrteTbei 

che von etwa 200 mVg warden stufenweise hinzugegeben, bis es in die Masse eingearbettet war. Die Stictotof£ 
SpOlgeschwjndigkert wurde urn einen Faktor von drei erhdht und die TeinpeW der Ktodnmg ™Td£ 
^erwarme durch Erintzen auf 170 bis 180°C erhflht und drei Stunden langbei d^Ternpera^f Ihalto^ 
Dann wurde die Mtschung auf unter 80»C abgekflhlt. und es wurden 4,0 g etofs stand^dranESrtaSoxW^ 
StabiUsators (H) hinzugegeben und vollstandig dispergiert Das Matertd wutde ausSnT^^heSSSm- 
men und ergab 524^ g einer hhzehlrtbaren KautKmuk-Gnn,dzu 8 amniensetzunrte ^rundzusa^Se^ 
ST'r^r Mt VCrSChiedenen ™" offen ** Lehren der^ndZg3 fuf^rS^wcckl 

vennischL Die Zusammensetzungen und die Ergebnisse der anwendbaren Tests rind inTabelle 1 aufgefCUm^ 
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Tabdfel 



Zusammensetzung 


I 


II 


H 


IV 




Komponente, g 










5 


A 


392 


392 


392 


392 




B 


8 


8 


8 


8 




B 


4 


A 




4 


10 


D 


2 


2 


2 


2 




E 




0 A 


A A 


0,4 


IS 


P 


23,6 


23,6 


23,6 


23,6 


G 


92 


92 


92 


92 




fi 


4 


4 


4 


4 




fain zerteilter Glimmer 


32 








20 


rait Aery la t oberflachen- 












WBflOPWMi LCI ICin 












zerteilter Glimmer 


_ 


32 








mit Vinyl 










23 


ooerz J. acnen Penan dex cer 












xein zerteilter Glimmer 






32 


32 




Shore A 


34 


35 


36 


30 


30 


1.00% Modul 


115 


139 


159 


124 




Zugfestigkeit, N/mra a 


9,55(1385) 


8,71 (1263) 


9,01 (1306) 


8,30(1203) 




(psi) 










35 


Defanung % 


591 


529 


511 


51 2 




ReiBfestigkeit B, 












N/ram (ppi) 


26,0(146) 


22,8(128) 


22-4 (1251 


17 6fQQ1 


40 


spezlfisch.es Gewicht, g/cm J 


1 r 455 


1,462 


1 .466 


1 441 
1 1 




Losungsmittelquellung 












Bezugsbenzin C A Gew.% 


12,5 


12,4 


12,3 


13,0 


45 


70 h/TR A Vol.% 


23,2 


23,0 


22,9 


24,2 




bleibende Verformung 












22 h/l77°C (350°F) 


14,7 


14,7 


13,1 


13,1 


30 


22 h/204°C (400°F) 


26,0 


25,6 


24,4 


23,9 





Die Zusammensetzung cn n und III sind Bekpiete dcr Erfindung. 55 

Bdspid2 

Hartbare Zusammensetzungen wurden in einer Weise fihnlich dem Verfahren von Beispiel I hergestellt 
2.784 g eines Vinyl endgruppen aufweisenden Fiuorsiliconpolyraers (A) hohen Molekulargewichtes ofane Vinyl so 
an der Kette mit einer Wifliams-Plastizitat von etwa 200 wurden mil 1 16 g des Vtnylendgruppen aufweisenden 
HuorsUicon-Methylvinyloxy-Pofymers (B) mit einem Vinylgehah von 1,42 Gew.-% vermischt und 43£ g eines 
Vtnylcndgruppen aufweisenden ftuorcuron-Methytvinyi-Copdymro (D) mit cinem Vinylgehah an der Kette 
von 3,75 Gew.-%. 29 g eines Vinylendgruppen aufweisenden Polydimetfayisfloxan-Verart^tuiigshilfsTnittcls (C% 
4A g von l^Dtvmyketramemyldisilazan (E) und 226,2 g Disilanolendgruppen aufweisende telomere Ruorsiii- 65 
conflussigkeit wurden hinzugegeben und vermischt, bis sie im Kautschuk dispergiert waren. 667,0 g pyrogenen 
Siliciumdioxids (G) wurden portionsweise hinzugegeben, bis tie grfindlich in die Masse eingearbeitet waren, 
gefolgt von der Zugabe von 580,0 g von oberflaehenbehandeitem Glimmer gemfiB der Erfindung. Es wurde in 

7 
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diesem Beispiel der gteiche thennische Zykhis ausgefQhrt wie in Betspiei 1. Nacfa dem AbkOhlen gab man 29,0 g 
des standardgemaflen Cerbydroxid-StabUisators (H\ 87,0 g des standaidgcmiBen roten Eisenoxid-Stabfflsators 
(0 und 203 g des utandardgemaBen Magnesiumaxid-Stabillsators (J) ninzu und dispergterte sic grilndUch. Die 
Masse wurde aus dem Kneter herausgenommen und ergab 4357 g. Die rcsultierende Zusammensetzung wunle 
zum Herstellen der in Tabelle 2 aufgefQhrten Zusammensetzungen benotzt und ausgewertet. 
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Tabclle2 



Ziisammensetrung 



VI 



Korapon en t e , g 

A 

B 

C 

D 

B 

P 

G 

E 

X . 
J 

mit Acrylat oberf lachen- 
behandelter fein zerteilter 
Glimmer 

mit Vinyl oberflachen- 
behandelter fein zerteilter 
Glimmer 

Shore A 
% Modal 

2ugfestigkeit, tf/mm a (psi) 
Dehntmg % 

fcelBfestigkeit B, tf/mxn (ppi) 

spezifisches Gewicht g/cm 1 

LSsungsmittelquellung 

M-25 Treibstoff 70 b bei 60«C 

A Vol.-% 
Bleibende Verforraung, 
Verfahren B 

22 h/140*C (300T) 

22 h/177°C (350 °P) 

22 h/204°C (400°F) 
Hartungsparaxneter 
anfSngliche Viskositfit, Nm 

(in. lbs-) 

Viskositat min- , Mm 

(in. lbs-) 
Hartvmgsrate, Nm/min 

(in.lbs.)/min. 

Tg O, min. 
Hartungszustand, Nm 

(in. lbs.) 



96,0 
4,0 
1,0 
1,5 
0,15 
7,8 

23,0 
1,0 
3,0 
0,7 



20,0 
50 
370 

7,31 (1060) 
391 

20/1 (113) 
1,530 



41,4 



96.0 
4,0 
1,0 
1,5 
0,15 
7,8 

23,0 
1,0 
3,0 
0,7 

20,0 



52 
382 

7,24 (1049) 
392 

19,4 (109) 
1,528 



41,3 



6,6 


12,3 


11*4 


18,0 


18,7 


29,3 


0,16 


0,11 


(1,42) 


(0,96) 


0,06 


0,06 


(0,56) 


(0,56) 


0,68 


0,64 


(5,90) 


(5,60) 


3,55 


3,45 


1,07 


1,01 


(9,28) 


(8,83) 
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Beide Zusammensetztmgenin Tabelle 2 stnd Bdspiele der Erfindung. Im {Context deTbeisptelhaftcn FormuBe- 
rungen at der rait Vinyl oberfl&chenbehandelie Glimmer bevorzugter. 

Beispiei3 

Unter Anwendung des Verfahrens der Beispide 1 und 2 wurde eine hartbare FtuorsDicon-Zusammensetzung 
hergestellt, doch unterschieden sicfa die emgesetzten Porymeren von denen der beiden vorfaerigen Beispiele. 
388 g ernes Vinylendgruppen aufweisenden Fluorsifioon-Polymers hohen Molekulargewicbtes mit einem Vinyl- 
gehalt von 140 bis 180 ppm, aber keinera Vinyl an der Kette und ebier WDliams-Plastizitat von etwa 200, 1.200 g 
eines Vmylendgruppen aufweisenden (140-180 ppm Vinyl am Kettenende) HuorsDioon-l^ryrnethyh^snoxy- 
Copolymers mit 1,42 Gew.-% Vinyl an der Kette ond 40 g eines Vinylendgruppen aufweisenden (140- 180 ppm 
Vinyl am Kettenende) FUrorsilicon-Polymethyh^lsibxy-CopoIymers hohen Moletailargewichtes tnh einem 
Vinylgehalt an der Kette von 3,74 Gew.-% wurden in einem Kneter vermisdit 4/) g einer Vmylemlgruppen 
aufweisenden Polydimethylsiloxan-Flttssigkeit ais VerarbeitiiiigshuTsmittel, U g von 13-Divinyltetraraethyldis- 
ilazan und 48 g einer Dilanolendgruppen aufweisenden telomeren Fluorsincon-Flussigkeit mit etwa 62 Gew.-% 
funktionellen Hydroxylgruppen wurden hinzugegeben und in die Kautschukmischung eingeknetet. 220 g pyro- 
genes Siliciumdioxid mit einer Oberflache von etwa 225 m 2 /g wurden portionsweise hinzugegeben. und nach 
dem vollstandigen Enarbeiten wurden 64 g entweder eines fein zerteDten Glimmers Oder eines mh Vinyl 
oberfiachenbehandelten Glimmers hinzugegeben und in die Masse eingearbeitet We thermische Verarbeitung 
war die gletche wie in den Beispielen 1 und 2. Danach wurden standardgemaBer Cerhydroxid-StabffisatOT und 
em kommerzieOer Zusatz Sartomer, 350®, zu jeder Zusammensetzung hinzugegeben. Die physikalischen Eigen- 
schaften sind in Tabelle 3 zusammengefaBt 

Tabelle 3 



Zusammensetzung 



VII 



VIII 



Glimmer - Komponente 
fein zerteilter Glimmer 

mit Vinyl oberf lSchenbe- 
handelter Glimmer 

Shore 

100 % Modul 
Zugfestigkeit, N/mm 2 
(psi) 

Dehnung % 

ReiBfestigkeit B, N/mm (ppi) 
spezifisches Gewicfat, g/cm 5 



vorhanden 

nicht 
vorhanden 

74,0 

624 

7,50 

(1096) 

236 

20,5 (115) 

1,540 



nicht 
vorhanden 

vorhanden 
76,0 
695 
6,93 
(1005) 
212 
20,5 (115) 
1,540 



BeispieU 

Wie in den vorherigen Beispielen wurde eine hitzehartbare Onmdkautschiik-Zusammensetzung aus FQflstof- 
fen und behandelten Fflllstoffen hergestellL Die Grondzusammensetzung, die fOr die Zwecfce dieses Beispiels 
benutzt wurde, bestand aus 70 Gew.-Teilen eines Vmylendgruppen aufweisenden Organoporysiloxans, das hn 
wesenthehen ketn Vmyl an der Kette und eine Viskositat von etwa 3.000000 bis etwa loaooaooo mPa-s 
(Centipobe) bei 25°C aufwies, 20 Gew.-Teilen eines Vinyl an der Kette aufweisenden Organopoiysiloxans, das 
frei war von Vmylendgruppen und einen Vinylendgehalt von etwa 5 x 1 0~ 3 bis etwa 5 Gew.-% auf wies, mh einer 
Viskositat von etwa 3,000000 bis etwa IOOjOOOOOO mPa-s bei 25°Q lOGcw.-TeHen efner MDD'(>Siliconharz/ 
Ol-Mischung, worm im Harz M Trhnethyisilyl oder ein anderes triorganofunktioneiles Siian ist D Dimethyl und 

Methyl vinyl ist und das Harz etwa 22 Gew.-% Vinylgruppen enthieft, das Ol ein M^DM^-Siliconoi mit im 
wesentlichem kemen Vinyl an der Kette, einer Viskositat von etwa 70000 bis etwa 10O000 mPa-s bei 25° C und 
einem Vinylgehalt von etwa 006 Gew.-% war, wobei die Mischung aus Ol und Harz etwa 3 Teile Ol auf 2 TeDe 
Harz auf einer Gewicht-zu-Gewicht-Basis aufwies, 3,0 Gew.-Teilen einer SOanolendgruppen aufweisenden Di- 
methylflOssigkeit mh einem Polymerisationsgrad von 8, 1,4 Gew.-Teilen einer Hydridendgruppen aufweisenden 
FlQssigkeh mh einem Hydridgehalt von Q8Gew.-%, 0,12 Gew.-Teilen von DMiryltetramethyldisiloxan, 
44 Gew.-Teilen eines mh OctamethyhetradisDoxan behandehen pyrogenen Siliciumdioxid, 3 Gew.-Teilen Zink- 
oxid\ M Gew.-Teilen eines mh standanfgemaBem Eiscnoctoat behandelten Titandioxid-StaWHsators in einem 
verstArkten Kautschuk und 13 Gew.-Teilen eines standardgeraafien Magnesiunioxid-Stabtlisators. Zu lOOTeilen 
der hitzehartbaren Grundkautschuk-Zusammensetzung, die gerade beschrieben wurde, wurden 10 Teile der 
verschledenen Mineralf ifflstoff e oder StreckmitteJ, wie in Tabelle 4 angegeben, hinzugegeben und ausgewertet 
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TabeUe4 




Zusammensetzungs- 

variable 

Teile auf 100 der 



IX 



XI 



XII 



XIII 



hitae-hartbaren 
Grundkau ts chuk- 
Zusammensetzung-: 
fain zerteilter 
Glimmer 

mit Vinyl oberflg- 
chen-behandel ter 



10 



Gliutraer 






10 






mit Vinyl oberflS- 










vngg*oft nano six sir 












Glimmer 


— 


op 




10 




geringe TeilchengrSBe 










ait Vinyl oberfla- 












chen— behandelter 1 ^fln 






_ 




10 


anfanglich; 












Shore 


58 




0 J 


63 


63 


Zugfestigkeit, N/mm* 


8,27 


7,69 


7,60 


8,00 


8,46 


(psi) 


(1199) 


(1114) 


(1102) 


III 331 } 


(1226) 


Dehnung % 


573 


549 


465 


520 




Reiflfestigkeit, N/mm 


42 


47,5 


20.8 


30 4 


IS 

*J , o 


(PP±) 


(236) 


(267) 


M 171 


n *l) 


(245) 


100 % Modul, N/mm* 


1,88 






2,86 


2,50 


(psi) 

70 h bei 204 °C (400°F) 


(273) 


(332) 


(442) 




(362) 


nxtzegeal tert : 












Shore 


ol 


66 


65 


65 


66 


zugrestigkext, N/mm 3 


7,33 


6,18 


6,66 


6,60 


6,35 


(psi) 


(1062) 






(956) 


(921) 


Dehnung % 


472 


359 


348 


369 


288 


100 % Mbdul, N/mra* 


2,05 


2,77 


3,27 


2,95 


2,82 


(psi) 

%-Andernng bei der 


(297) 


(401) 


(474) 


(428) 


(409) 


Hit zeal terung : 












Zugfestigkeit 


-11,4 


-19,6 


-12,4 


-17,5 


-24,9 


Dehnung* 


-17,6 


-34,6 


-25,2 


-29,0 


-40,7 


bleibende Vorf ormung % 












70 h bei 149*C (300°F) 












in 5W30 01 (Qi EF) * 


21,6 


13,0 


13,3 


10,4 


16,7 


22 h bei 177«C 












(350°F) ** 


21,8 


24,6 


20,4 


21,7 


29,3 


165 h bei 177«c 












(350°F) ** 


50,8 


55,2 


S5,4 


48,7 


69,6 



* 



hi eiben de Verfomnang bestimmt in Luf t 



30 



40 



45 



55 



DE 44 42 158 Al 

BeispielS 

Wie in den vorherigeh Bespielen wurde eine hhzehartbare Grundkautschiik-Zusammcnsctzimg aus Fullstof- 
fen und behandehen FQltstoffen zubereitet Die Grundzusaramensetzung, die fQr die Zwecke dieses Beispieies 
5 benutzt wurde, bestand aus 65 Teilen eines Vtnylendgnippen aufweisenden Organopolysiloxans oder einer 
Mischung davon, die im wesentfichen kein Vinyl an der Kette aufwies und eine Viskostt&t von etwa 3J)G0jQ0O bis 
etwa 100.000.000 mPa • s (Cen tipoise) bei 25° C aufwies, 20 Gew.-Tellen eines Organopotysiloxans, das im wesent- 
lichen frei von Vinyl war und eine ViskosiUU von etwa 3,000000 bis etwa 1 OaOOOuOOO mPa • 8 bei 25° C aufwies, 15 
Gew.-Teilen eines Organopotysiloxans mh Vinyl an der Kette, aber ohne Vinylendgruppen und mit einem 

to VinylgehaU von etwa 5 x 10 -3 bis etwa 5 Gew.-% sowie einer Viskositat von etwa 3X00.000 bis 100.000.000 
mPa • s bei 25° C 3 Gew.-Teflen einer Silanolendgruppen aufweisenden Dimethyi-Flflssigkeit mit einem Polyme- 
risationsgrad von 8 als Verarbeitungshilfsmitte!, 1 ,2 Gew.-Teilen eiaer Hydridendgnippen aufweisenden FlQssig- 
keh als Vernetzungsmittel mit einem Hydrtdgehalt von etwa Q£ Gew.-%, 0,06 Gew.-Teilen von Divinyitetrame- 
thyldisilazan, 2,6 Gew. -Teilen eines standardgemaBen Magnestumoxid-Stabilisators, 13 Gew.-Teilen eines mit 

is standardgemaBen Einsenoctoat behandelten Titandioxxd-Stabflisators in einem verstarkten Kautschuk, 
36 Gew.-Teilen eines pyrogenen Sfliriumdioxids, 037 Gew.-TeQen einer Mischung, enthahend 33 Gew.-% 
2^-Dimethyl-2 f 5-di(t-buty}peroxy)hexan, 33 Gew. -% Caklumcarbonat und 33 Ge w.-% eines Dimethylsiloxan- 
01s mit einer Viskoshat von etwa 30.000 Centistokes und 0,72 Gew.-Teilen einer Silanol- oder Methoxycndg rap- 
pen aufweisenden SUoxan-Flussigkeit geringen Molekulargewichtes mit einer Viskositat von 3 bis 500 mPa«s bet 

20 25° Q 20 Gew.-Teile, umfassend verschiedene Minend-FQIlstoffe oder Streckmittel wurden, wie in Tabelte 5 
angegeben, hmzugegeben und ausgewertet 



65 
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TabeUe5 



Zus aramens© t zungs — 


IX 


X 


XI 


XII 


XIII 


variable 












Telle auf 100 der 
hitze-hSrtbaren 
Grundkautschuk- 
Zusammensetzung: 
oberflachenbehandel- 
ter Gl lanner sin— v 
feln zerteilter 
Glimmer 

ODerrxacnen oen ano&i— 
ter Glimmer sm-p 
oberflachenbehandel- 
Lex far 1 3 nnner yBiinyex 
TeilchengrSBe 
Eigenschaftsvaria- 


10 
10 

— 


10 
10 

— 


- 

10 
10 


— 
10 


20 
- 


anfanglich: 












Shore 


56 


58 


54 


56 


54 


Zugfestigkeit, N/mm 2 


6,79 


6,9 


8,25 


7,28 


7,66 


(psi) 


(984) 


(1.000) 


(1196) 


(1055) 


(1111) 


Dehnung % 


640 


627 


724 


697 


770 


ReiSfestigkeit, N/mra 


26,2 


25,1 


25,9 


25,6 


36,5 


(PPi) 


(147) 


(141) 


(146) 


(144) 


(205) 


100 % Modul, N/ran 3 


2,20 


2,67 


2,30 


2,22 


1,68 


(psi) 

70 h bei 204°C (400*F) 
hitzegealtert: 


<320) 


(387) 


(333) 


(322) 


(244) 


Shore 


57 


60 


56 


57 


57 


Zugfestigkeit, N/nun* 


6,12 


5,50 


6,42 


5,86 


5,58 


(psi) 


(887) 


(789) 


(931) 


(850) 


(809) 


Dehnung % 
%-Xnderung bei der 
Hitzealterung: 


553 


408 


559 


542 


585 


Zugf es t igkei t 


-9,9 


-20,2 


-22 , 2 


-19,4 


-27,2 


Dehnung 


-13,6 


-34,9 


-22,8 


-22 , 2 


-24,0 


bleibende Verformung % 












22 h. bei .177 Q C 


. 27,7 


.30,9... 


24,2.. 


. 26,2. 


33,6 



(350*F) 

Die hi den Beispielen eingesetzten Stabilisatoren waren Laboratoriums-Aquivaleote kommerziell benutzter 
Stabilisienmgsmhtel: 

Certydroxid-Stabilisator — fein zerteittes Cerhydroxid-Puiver der Art daS 99% durch tin Sieb mit 250 
Maschen hindurchgehen, dispergiert in einer M-Endgruppen aufweisenden Polydimethylsiloxan (PDMS>Fhls- 
sigkeit mit enter Vtskosttftt von 30.000 mPa-s. Das Gewichtsverh&Jtois des CeiflV)hydroxids zu PDMS-RGssig- 
keit betrug 3:1. Magnesiumhydroxid-StabflBator-Saoxankautschuk, der <X2 Gew.-% Vinyl an der Kette aafwtes. 
Das Gew.-VerhAltnis betrug 1 : 3 Magnesiumoxid zu PDMS-Knutschuk. Mit Eisenoctoat behandeftes Titandb- 
xid — 52 Gew.-Teile eines SiUconkautschukes, 10 Gew.-Tefle von mit Methyteydotetrasiloxan behandehem 
pyrogen em Sihouixufioxid 5 Gew.-Teile ernes 6%igen Eisenoctoats and 33 Gew.-Teile pyrogenen THandioxids. 
Das Materia] wurde unter Scherbedingungen in einem Kneter geknetet, urn eine Dispersion der Komponenten 
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im Kautschuk zu erzielen. 

PatentansprCche 

1. Hitzehartbare SiDconkautschuk-Zusammensetzung, umfassend ein Polymer system and einen oberfla- 
chenbehandeken Kaliumalumicosilikat-Fflnstoff, wobei die hitzehartbare Kautschuk-Zusammensetzung 
umfafit: 

(A) ein Alkenyf- und Silanol-Endgmppen aufweisendes Polydiorganosiloxan-Copoiymer, umfassend 
Einheiten der Formel RR'SiO und R 2 2SiO, worm R ein Alkyl- oder Ruoralkyfrert ist und R 1 und R 2 
jewefls einweriige Kohlenwasserstoffreste sind, worm R, R 1 und R 2 jeweib entweder em Alkyl- oder 
ein Fluoralkylrest sind, der 3 oder raehr, vorzugsweise 3 bis 8 Kohlenstoffatome enthfitt und, wenn die 
Reste R, R 1 und R 2 Fluoralkyl sind, diese ein oder mehr Fluoratome enthalten, wobei, wenn die Reste 
HuoraDcyl sind, R — CH2CH2R 3 ist, worm R» cine Perfluoralkylgruppe mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen 
ZPCtat* 8 Copolymer v * skositat von rtw 1.000.000 bis etwa 300.000.000 mPa-s (Centipoise) bei 

(B) ein Alkenyl- und Silanol-Endgmppen aufweisendes Diorganopolysiloxan-Copolyracr, umfassend 
Einheiten der Formebi RR'SiO und R 2 *SiO, worm R, R 1 and R 2 die obengenannte Bedeutung haben 
und das Copolymer eine Viskositat von etwa IjOOOOOO bis etwa 300000000 mPa-s (Centipoise) bei 
25°Caufweist; 1—/ 

(C) einen Kaliumaluminosiiacat-FQDstoff in einer Menge bis zu etwa 40 Teilen aufJOO der Summe der 
Komponenten (A) und (B% worm der Kaliumahiniinosilikat-FulUtoff chemisch durcb Umsetzung mit 
einem organof unktionellen Sflan modinziert worden ist, das ausgewahh ist aus der Gnippe, bestehend 
aus substhuJerten Propyltrimethyisiloxanen, wobei die Substitution an der lYopyteruppe endstamfig ist 
and der Substituent ausgewflhh ist aus der Gnippe, bestehend aus Vinyltris (2-methoxyethoxysihml 
3-Metnaci7toxypropyitrimethoxysiian und 3-AcryIoxypropyhrimethoxysilan; 

(D) einen Sfficiumdioxid-Fffllstoff in einer Menge bis zu 50 Teilen, bezogen auf die Summe der 

JSSSS^S ^ ^ {B \ ZSW* 9 *^ aus der Gnippe bestehend aus pyrogenem SHidumdioxid, 
gefalltem Siiictumdioxid und Silichimdioxid-Aerogel; 

(E) eine kondensierbares flfissiges Polydiorganosiioxan der allgemcinen Formel 
HO(R 4 2 SiO)yH 

in einer Menge bis zu etwa 4 auf 100 der Summe der Komponenten (A) und (Bl worm R 4 des 
tondensierbaren fhlssigen Polydiorganosiioxans ein einweruger substituierter oder unsubstituierter 
Kohlenwasserstoffrest ist und y einen Wert von etwa 1 bis etwa 20 hat, und 

(F) ein organisches Peroxid-Hirtungsmittei 

2. Hitzehartbare Kautschuk-Zusammensetzung nach Anspruch t, worm die Komponente (O in einer 
Menge zwischen 10 und 40 Gew.-Teilen auf lOOGew.-Teile der Summe der Komponenten (A) and (B) 
vorhandenisL x ' w 

3. Hitzehartbare Kautschuk-Zusammensetzung nach Anspruch 1, worm die Komponente (Q in einer 
Menge zwischen 5 und 20 Gew.-Teilen auf lOOGew.-Teile der Summe der Komponenten (A) und (B) 
vorhandenist w 

4. Hitzehartbare Kaatschuk-Zusammensetzung nach Anspruch t, worm die Komponente (Q in einer 
Menge zwischen 7 und 15 Gew.-Teilen auf lOOGew.-Teiie der Summe der Komponenten fA) and (B) 
vorhandenisL * ' * 9 

5. Hitzehartbare Kautschuk-Zusammensetzung nach Anspruch 1, worm die Menge der Komponente (A) im 
Bereich von etwa 93 bis etwa 98 Gew.-Tefle und die Menge der Komponente derart bestimmt ist, daft die 
Summe des Gewichtes der Komponenten (A) und (B) 100 Ge w.-Teile betrfigt 

6. Hitzehartbare Kautschuk-Zusammensetzung nach Anspruch 1, worm ale Menge der Komponente (A) im 
Bereich von etwa 94 bis etwa 97 Gew.-Teilen Begt und die Menge der Komponente (B) derart bestimmt ist 
daB die Summe des Gewichtes der Komponenten (A) und (B) 100 Gew.-Teile betrfigt 

7. Hitzehartbare Kautschuk-Zusammensetzung nach Anspruch 1, worm die Menge der Komponente (A) im 
Bereich von etwa 95 bis 96 Gew.-Teile liegt und die Menge der Komponente (B) derart bestimmt ist daB die 
Summe des Gewichtes der Komponenten (A) und (B) 100 Gew.-Teile betrtgt 

8. Hitzehartbare Kautschuk-Zusammensetzung nach Anspruch 1, worm der KaEumahimmosOikat-FQl^to^, 
Komponente (Q, mit einem organof unktionellen Silan behandeh worden ist ausgewahlt aus der Gnippe! 
bestehend aus substituierten Propyltrimethyisiloxanen, wobei die Substitution an der Propyigmppe end- 
st&ndig ist und der Substituent ausgewahlt ist aus der Gnippe, bestehend aus Vmyl-trb(2-methoxyethoxysi- 
lanX 3-Methacryb)cypropy}trlmethoxysilan und 3-Acryloxypropyltriraethoxy$ihut wobei die Menge fur die 
Behandlung im Bereich von etwa 0001 Gew-% bis etwa 3,00 Gew.-% Regt 

9. Hitzehartbare Kautschuk-Zusammensetzung nach Anspruch 1, worm die Komponente (C) eine Oberflfi- 
che im Bereich von etwa 1 bis etwa 20m 2 /g hat 

10 Hitzehartbare Zusammensetzung nach Anspruch 1, worin Komponente (Q einen mhtleren Teflchen- 
durchmesser von etwa 1 ,0 bis etwa 200 |im und eine rattdere Teflchendicke im Bereich von etwa 05 bis etwa 

I, 0 urn hat 

I I. Verfahren zum Hers teilen einer httzehlrtbaren Kautschuk-Zusanimensetzung, umfassend die Stuf en: 

(a) Behandeln eines Kaliumaluminosilikat-Fullstoffes mit einem organofunknonellen Silan, ausgewahlt 
aus der Gruppe, bestehend aus substituierten Propyhriraethylsitoxanen, worm die Substitution an der 
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Propylgruppe endstfindig fat und der Substituent ausgewahh ist aus der Gruppe, bestehend aus Vinyl- 
tris(2-methoxyethoxysiknX 3-Methacryk)xypropyitrimethoxysilan und 3-Acrytorypropyltrimethoxysi- 
lan und Mischen des behandelten Fullstoffcs mit 

(b) einer hhzehartbaren Siliconkautschuk-Zusammensetzung, umfassend cm Polymersysteni, umfas- 
scnd: 

(A) em Alkenyl- und SOanol-Endgmppen aufweoendes Polydiorganosiloxan-Copoiymer, umfassend 
Emheiten der Fonnel RR l SiO and R 2 2$iO, worm R em Alky I- oder Fluoralkyfrest ist und R 1 und R 3 
jewells dnwertige Kohlenwassetstoffreste smd, worin R, R 1 und R 2 jeweils entweder ein Alkyl- oder 
cm Fluoralkylrest sind, der 3 oder mehr, vorzugsweise 3 bis & Kohlenstoffatome enth&It und, wenn die 
Reste R, R 1 und R 2 Fluoraikyi sind, dtese ein oder mehr Fluoratome enthalten, wobei, wenn die Reste 
Fhioralkyi sind, R— CH2CH2R 3 ist, worin R 3 erne PerfluoraOcylgruppe mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen 
ist, und das Copolymer eine Vlskositat von etwa 1.000.000 bis etwa 300000000 mPa-s (Centi poise) bei 
25°Chat; 

(B) ein Alkenyl- und SiLanol-Endgruppen aufweisendes Diorganopotysiloxan-Copolymer, umfassend 
Emheiten der Fonneln RR*SiO und R 2 iSiO, worin R, R 1 und R 2 die obengenannte Bedeutung haben 
und das Copolymer eine Viskoshat von etwa I.OOOjOQO bis etwa 300jOOOjOOO mPa*s (Centipoise) bei 
25°Caufweist;und 

(c) Hinzugeben des behandelten Kaliiimaluminosilikat-Fflllstoffes (Q in einer Menge von bis zu 40 
Teilen auf 100 der Summe der Komponenten (A) und (B) wobei der Kaliumaiuminosiiikat-FQllstoff 
durch Umsetzung mit einem organofunktionelten Silan chemisch modifiziert worden ist, ausgewahh 
aus der Gruppe, bestebend aus substituierten Propyitrimethylsiloxanen, worin die Substitution an der 
PropyJgruppe endstandig ist und der Substituent ausgewahh fat aus der Gruppe bestehend aus Vinyl- 
tris(2-methoxyethoxysilan), 3-MethacrylpropyJtrimethoxysilan und 3-Acryloxypropyltrimethoxysilan 
und 

(d) Hinzugeben eines Siuriumdioxid-Fullstoffes (D) in einer Menge bis zu etwa 50 TeDen, bezogen auf 
die Summe der Komponenten (A) und (B), ausgewahh aus der Gruppe, bestehend aus pyrogenem 
Sibriiimdioxid, gefaDtem Sftitiumdioxid und Silidumdioxid- Aerogel und 

(e) Hinzugeben eines kondensierbaren flOssigen Polydiorganosiloxans (E) der aUgemeinen Formel: 
HO(R 4 2 SiO) y H 

in einer Menge bis zu etwa 4 auf 100, bezogen auf die Summe der Komponenten (A) und (B) worin R 4 
des kondensierbaren flflssigen Diorganopolysitoxans ein einwertiger substituierter oder unsubstituier- 
ter Kohienwasserstoffrest ist und y einen Wert hn Bereich von etwa 1 bis etwa 20 hat und 
(0 Hinzugeben eines organischen Peroxid-Hartungsmittels (F) in einer Menge von 001 bis zu etwa 5 
Teilen auf 1 00, bezogen auf die S limine der Komponenten (A) und (B> 
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